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Enzym-Granulat-Herstellungsverfahren und erhaltliche Enzym- 

Granulate 



Enzyme werden in einer Vielzahl von Industriezweigen in ' immer 
groSerem Umfang genutzt. Das betrifft sowohl die hergestellten 
Mengen als auch die verschiedensten Formen der Enzyme. In der 
Kegel liegen Enzyme in f lussiger Form oder auch als Trocken- 
substanz vor. In der letzten Zeit werden Granulate als Han- 
dels form von Anwendern oder von der weiterverarbeitenden Indu- 
strie immer mehr bevorzugt. Die Granulate zeichnen sich durch 
vorteilhafte Eigenschaf ten wie beispielsweise leichte Dosier- 
barkeit, sehr gute FlieBeigenschaf ten, homogene innere Struk- 
tur, hohe Partikeldichte, geringen Staubgehalt sowie eine 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Enzym- jj= 
Granulaten mit den im Oberbegriff des Patentanspruches 1 £ 
genannten Merkmalen, ein damit erhaltliches Enzym- Granulat mit 
den im Oberbegriff des Patentanspruchs 1 7 genannten Merkmalen 
sowie dessen Verwendung zur Herstellung diese Enzym- Granulate 
beinhaltender Formulierungen insbesondere nach einem der 
Anspriiche 24 bis 27 oder 28 bis 29 (welche Verwendung zugleich 
Teil einer moglichen bevorzugten Variante des 

Herstellungsverfahrens fur die Enzym-Granulate 1st), ein 
Verfahren zur Herstellung von Enzymgranulaten nach einem der 
Anspriiche 30 bis 34 und/oder die Verwendung damit erhaltlicher 
15 Enzymgranulate nach Anspruch 35, sowie weitere bevorzugte Aus- 
fuhrungsformen der Erfindung wie in der nachf olgenden 
Beschreibung und den nachf olgenden Ansprvichen dargelegt . 
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gleichmaBige und geschlossene Oberflache aus. Da Enzyme in der 
Regel durch ihre besonderen Eigenschaf ten wie Instability 
beispielsweise in wassriger Umgebung, and Verursachung von 
allergenen Reaktionen charakterisiert werden konnen, erweist 
sxch die Granulatform als vorteilhafte Handelsform. 

Die Stability von Enzymen kann dadurch verbessert werden, dass 
dxese in eine trockene Form uberfuhrt werden. Dies kann bei- 
spielsweise durch Spruhtrocknung, verschiedene Agglomerations - 
prozesse (Nassgranulation in Mischern bzw. Wirbelschichtagglo- 
meration) oder durch Aufbaugranulation in Wirbelschichtappa- 
raten (Spriihgranulation) erfolgen. 

Nachteilig bei der Spruhtrocknung ist, dass sehr groBe Ap- 
paratevolumina benotigt werden und das pulverformige Produkt 
einen betrachtlichen Staubanteil enthalt . 

Um diesen Staubanteil zu verringern, wird die Spruhtrocknung 
haufig mittels mehrstufiger Trocknungsanlagen ausgefiihrt 
Nachteilig ist, dass mit einer solchen mehrstufigen Trocknungs- 
anlage hergestellte Enzym-Granulate einen schlechten, d h 
hohen Rundheitsfaktor (gibt das Verhaltnis der Oberflache eines 
Granulum zu der oberflache eines perfekt. runden Granulum an)-- 
von mehr als 1,6 ' haben. Enzym-Granulate mit einem 
Rundheitsfaktor von groBer als 1,6 fuhren, wegen der geringen 
Rundheit und deshalb vorhandener leicht ' abbrechender 
vorstehender Abschnitte, rasch zu einem hohen Staubanteil bei 
mechanischer Beanspruchung, wie sie beispielweise beim 
Verpacken und beim Transport auftritt. 

Dieser Staubanteil erfordert spezielle SchutzmaSnahmen fur das 
Produktionspersonal und Anwender sowie einen deutlichen 
Mehraufwand an Anlagentechnik zur Entstaubung, Entluftung und 
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zur Wiederverwertung der Staube. 



Ein mogliches Verfahren zur Herstellung von Enzym-Granulaten 
stellt die Aufbaugranulation in der Wirbelschicht dar, wie es 
in WO 01/83727 A2 verof fentlicht wurde. Hier wird ein Prozess 
dargestellt, bei dem die fliissige Enzym-Formulierung in eine 
Wirbelschicht uber Spriihdiisen eingediist wird. Der i m Prozess 
entstehende Staub wird von der Abluft getrennt und dem 
Granulationsprozess als Keim wieder zugefiihrt. Die entstehenden 
Granulate werden unter Verwendung eines oder mehrerer im 
Anstromboden des Wirbelschichtapparates angebrachter Schwer- 
kraftsichter aus dem Prozess entnommen. Die GrSBe der 
ausgetragenen Granulate kann durch Einstellung der Sicht- 
gasmenge eingestellt werden. Optional konnen die Granulate auch 
zusatzlich beschichtet werden. Das Verfahren wendet den 
Wirbelschicht-Prozess gemaB EP-A-01 63836 und EP-A-0332929 an. 

Der beschriebene Wirbelschichtprozess zeichnet sich dadurch 
aus, dass zur gleichmaBigen Verteilung des zur Fluidisation und. 
Trocknung benotigten Prozessgases ein Anstromboden uber den 
gesamten Querschnitt des Wirbelschichtapparates angebracht ist. 
Die zum Einbringen der Fliissigkeit genutzten Spruhdiisen spriihen 
vertikal nach oben und sind direkt im Anstromboden integriert 
(EP-A-0332929) oder werden in Hohe des Anstrombodens von einem 
Sichter umgeben (EP-A-01 63836 ). Die fur den Prozess benotigten 
Granulationskeime werden durch teilweise Spruhtrocknung der 
eingediisten Fliissigkeit durch teilweise Nichtuberdeckung (Hin- 
durchspriihen) der Spruhdiisen mit dem Wirbelschichtmaterial pro- 
duziert. Die Wirbelschichtmasse wird durch einen Gleichge- 
wichtszustand zwischen spriihgetrockneten Keimen und durch den 
Sichtvorgang zuriickgefiihrtem Unterkorn sowie dem Granulataus- 
trag gebildet. Eine Abtrennung von zu groBen Granulaten gibt es 
nicht . 
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Bedingt durch das Einbringen der Flussigkeit werden die in der 
Wirbelschicht enthaltenen Teilchen im bediisten Bereich mit der 
Flussigkeit benetzt und es findet eine Trocknung des Flussig- 
keitsfilmes auf der Teilchenoberf lache statt. Im restlichen 
Bereich der Wirbelschicht findet auBerhalb der Diisen keine 
Trocknung von im Wesentlichen oberf lachlich befeuchteten 
Teilchen statt. Statt dessen wird nur ein geringer Anteil an in 
den Poren der Teilchen enthaltener Feuchtigkeit verdampft, was 
zu einem Ansteigen der (mittleren) Partikeltemperatur fuhrt. 
Eine Zufiihrung von erhitzten Prozessgasen ist jedoch auch 
auBerhalb des Spruhbereiches der Diisen in herkommlichen 
Wirbelschichten notwendig, urn die Partikeln im Apparat zu 
durchmischen und standig Teilchen in den Bedusungsbereich zu 
be-fordern. Da die Herstellung von Enzymen temperatursensibel 
ist, kann mit diesen bekannten Verfahren keine optimale 
Ausbeute an Aktivitat von Enzymen (geringe relative Aktivitat 
bezogen auf die ursprunglich eingesetzte Enzymaktivitat , d.h. , 
neben aktivem Enzym liegt ein zu grofier Anteil an inaktiviertem 
Oder zerstortem Enzym vor, was bedeutet, dass fur dieselbe 
Menge an Gesamtaktivitat [absolute Aktivitat] mehr Enzym 
eingesetzt werden muss) erzielt werden. AuBerdem konnen 
Temperaturungleichverteilungen ' im Herstellungsprozess nicht 
vermieden werden. ' 



Bei dieser Prozessf iihrung in den beschriebenen Systemen kann 
die Verweilzeit nur dadurch vermindert werden, dass die 
Trocknung der Granulate nicht bis zum erf orderlichen Endwert 
erfolgt und/oder ein Enzym- Granul at geringerer KorngroBe 
hergestellt wird, was jedoch die Qualitat des Enzym-Granulates 
beeintrachtigt. Die nach dem Stand der Technik bekannten Enzym- 
Granulate haben einen hohen Anteil an inaktivem Tragermaterial 
und somit eine geringe absolute Aktivitat, einen hohen Anteil 
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an inaktiviertem Enzym (geringe relative Aktivitat) , einen 
niedrigen Wert der mittleren KorngroBe D50 (KorngroBe, bei der 
50 Gew.-% der Teilchen einen Durchmesser kleiner und 50 Gew.-% 
der Teilchen einen Durchmesser groBer als die mittlere 
KorngroBe D50 haben) oder einen hohen Feuchtigkeitsgehalt , oder 
meist zwei oder mehr dieser Eigenschaf ten. 

Beispielsweise kann nach einem in der WO 01/83727 A2 beschrie- 
benen Verfahren eine Ausbeute an Enzymaktivitat von mehr als 
.85 % (bezogen auf die theoretisch mogliche Gesamtenzymaktivi- 
tat) nur bei kleinen Partikeln und/oder einem Feuchtigkeits- 
gehalt (Restfeuchte) von mehr als 5 % erreicht werden. 

Die WO 98/55599 A2 andererseits beschreibt ein Verfahren zur 
Herstellung von Enzym-Granulaten unter Verwendung eines 
Extrusionsgerates und eines Rondierapparates bei Verwendung 
eines Tragermaterials (wie Maisstarke) . Dieses Verfahren ist 
auch beschrieben in Beispiel 2 der WO 01/83727. 

Hierbei wird eine Enzymaktivitatsausbeute von 95 % (relative 
Enzymaktivitat) erzielt und ein Granulat mit einer mittleren 
KorngroBe D50 von 600 urn, einem Feuchtegehalt von 5 % und einem 
Rundheitsf aktor von 1,4. Dieses Verfahren weist den Nachteil 
auf, dass einem Enzympraparat mit 27 % Trockensubstanz Starke 
in einem Gewichtsverhaltnis von 1 : 2 beigemischt werden muss, 
urn eine extrudierbare Mischung zu erreichen. Das durch das Ex- 
trusionsverfahren gewonnene Enzym- Granulat weist dadurch einen 
Gehalt an aktivem Enzymmaterial von weniger als 13 % (absolute 
Enzymaktivitat) auf, bezogen auf die Trockensubstanz. 

Das mit dem Spruhtrocknungsverf ahren nach WO 01/83727 erziel- 
bare Enzym-Granulat ergibt zwar Granulat mit einem Rund- 
heitsfaktor im bevorzugten Bereich von 1 bis 1,6 und ebenso mit 
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Partem einer mittleren KorngroBe D50 von 620 pm (siehe 
Tabelle 2 Expenment 2), je doch liegt der Gehalt an inaktivem 
Tragermaterial viel niedriger, wodurch der Gehalt an Gesamt- 
Enzym (aktiv und inaktiviert) hoher liegt als bei dem in WO 
98/55599 beschriebenen Verf ahrensprodukt . Nachteilig ist jedoch 
bei dem Enzym- Granul at nach WO 98/55599, wie auch aus dem 
genannten Beispiel 2 in WO 01/83727 hervorgeht, dass der 
relative Anteil an aktivem Enzym, bezogen auf die Gesamtmenge 
aus aktivem und inaktivem Enzym, mit 85 % deutlich niedriger 
ist als beim Extrusionsverfahren. 

Nach der in WO 01/83727 beschriebenen Arbeitsweise werden die 
Enzym-Granulate nach dem Verfahren gemafi EP 0 332 929 
hergestellt. Dieses Verfahren hat die Eigenschaft, dass der 
Bettinhalt sich selbstandig einstellt (siehe EP 0332 929 s 
22, zeile 27) Dadurch ist fur eine . bestimmte Granulierungs- 
leistung die Verweilzeit nicht mehr kontrollierbar . So ist in 
Beispiel 1 der mhalt des Wirbelbetts 3 kg und die 
Granulierungsleistung liegt bei 1,5 kg/stunde bei Granulierung 
aus einer wassrigen Kochsalzlosung mit einem Gehalt von 23 
Gew.-% Trockenstoff. Die Verweilzeit ist also in diesem Palle 
fxxiert auf 2 Stunden. Somit ist die Verweilzeit dort 
festgelegt durch das Verhaltnis von Bettinhalt 2U 
Granulierungsleistung in kg/Stunde. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von 
Enzym-Granulaten, insbesondere mit niedrigem Staubgehalt zu 
schaffen, bei dem die Enzym-Granulate kontinuierlich oder char- 
genweise unter weitester Vermeidung von Temperaturungleichver- 
teilungen im Herstellungsprozess und bei Erhohung der Ausbeute 
an (relativer) Aktivitat von Enzymen hergestellt werden konnen 
Gleichzeitig soli die Kontrollierbarkeit der Granulation bei 
der Herstellung verbessert werden. Wichtige Aufgabe der 
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vorliegenden Erfindung 1st insbesondere, ein Granulations- 
verfahren zu schaffen, das eine kiirzere Verweilzeit im 
Vergleich mit den bekannten Wirbelschichtverfahren unter sonst 
gleichen Bedingungen, wie Zusammensetzung des Enzymkonzentrats , 
Trocknungslufttemperaturen, mittlere Korngrofie D50 der 
Granulate und Rundheit der Granulate ermoglicht. Diese Aufgabe 
wird erfindungsgemaB durch die kennzeichnenden Merkmale des 
Patent anspruches 1 gelost, die ein daruber hinaus besonders 
schonendes Verfahren beschreiben. 

ErfindungsgemaB erfolgt die Herstellung von Enzym-Granulaten 
durch eine Verknupfung zwischen den thermischen Bedingungen in 
der Spruhzone und den Temperaturbedingungen im iibrigen Bereich 
des Apparates mittels der in Anspruch 1 im kennzeichnenden Teil 
genannten Merkmale. Insbesondere konnen gegeniiber den Verfahren 
aus dem Stand der Technik verringerte Materialverweilzeiten 
erreicht werden, was zu einer hoheren relativen Enzymaktivitat 
in den mittels des in Anspruch 1 genannten Verfahrens 
gewonnenen Enzym-Granulaten fiihrt. Im erf indungsgemafien Prozess 
wird dies dadurch erreicht, dass die Zufuhrung des erhitzten 
Prozessgases zur Trocknung hauptsachlich, . d.h. insbesondere zu 
mehr als 80 %, vorzugsweise ausschlie/Blich im Bediisungsbereich 
erfolgt. Die sichere Zufuhrung von Teilchen in den Bedii- 
sungsbereich hinein erfolgt insbesondere . durch die spezielle 
geometrische Gestaltung des Apparates unter Nutzung der 
Schwerkraft, kann aber auch pneumatisch oder durch Kombination 
der geometrischen Gestaltung unter Nutzung der Schwerkraft und 
pneumatischer Zufuhrung geschehen. 



Der Vorteil der erf indungsgemafien Losung nach Anspruch 1 be- 
steht darin, dass die Herstellungsbedingungen an die herzustel- 
lenden Materialeigenschaf ten angepasst werden. Temperaturun- 
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gleichverteilungen werden weitestgehend vermieden, wodurch auch 
eine Steigerung der Ausbeute an Enzym-Granulaten erreicht wird. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist auch, ein Enzym-Granulat 
zur Verfugung zu stellen mit niedrigem Staubanteil und hoherem 
(relativem) Anteil an aktivem Enzym als im Stand der Technik in 
Kombination mit einer mittleren KorngroBe D50 von 60 
(insbesondere 100) um bis 2000 um, guter Lagerstabilitat , 
insbesondere einem kleinen Rundheitsf aktor , und/oder geringem 
Feuchtegehalt . 

Die nach dem erf indungsgemaSen Verfahren in Anspruch 1 und ins- 
besondere den Unteranspriichen erhaltlichen Enzym-Granulate nach 
Anspruch 16 weisen diese vorteilhaf ten Eigenschaf ten auf. Diese 
konnen vorteilhaft fur die Herstellung von allerlei interes- 
santen Formulierungen, insbesondere wie in den Anspruchen 23 
bis 26 erwahnt, verwendet werden, insbesondere durch Zusetzen 
eines oder mehrerer geeigneter Tragermaterialien und/oder 
Verpackung in geeigneten Anwendungsformen. 

Weitere vorteilhaf te Ausgestaltungen sind in den ' Unteransprii- 
chen (die hier durch Bezugnahme aufgenommen werden) beschrie- 
ben, sie werden weitgehend in der Beschreibung zusammen mit 
ihrer Wirkung erlautert . 

Die erfindungsgemafi herstellbaren Enzym-Granulate sind hochkon- 
zentriert und wasserloslich oder wasserdispergierbar und haben 
eine mittlere KorngroBe D50 von 60 bis 2000 um und sind 
insbesondere weiter gekennzeichnet durch einen Staubgehalt von 
< 800, vorzugsweise kleiner 500 ppm nach dem Heubachtest bei 
einem Verhaltnis aktiver Enzymgehalte zur Summe aus aktiven und 
inaktiven Enzymgehalten (relative Enzymaktivitat ) von 80 % oder 
groBer, insbesondere 88 % oder mehr. Die Druckf estigkeit der 
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herstellbaren En zym- Granulate liegt vorteilhaft bei 10 MPa oder 
hoher, in einer moglichen bevorzugten Ausfiihrungsf orm der 
Erfindung bei 20 bis 50 MPa, und die Schtittdichte liegt bei 
500 g/1 oder mehr, in einer moglichen bevorzugten 
Ausfiihrungsf orm bei 550 bis 850 g/1. Die KorngroSenverteilung, 
gekennzeichnet durch das Verhaltnis d 10 /d 90 (Definition: d 10 ist 
der Korndurchmesser, bei dem 1 0 % der Masse des Granulats 
kleiner sind als dieser Durchmesser, d 90 ist der 
Korndurchmesser, bei dem 90 % der Masse des Granulats kleiner 
sind als dieser Durchmesser), liegt insbesondere bei 0,4 oder 
hoher. Die absolute Phytaseaktivitat eines erf indungsgema/3 
vorteilhaft herstellbaren Enzym-Granulats (hier beinhaltend 
Phytase als Enzym) ist vorzugsweise gleich oder grofier als 15 
000 FTU/g. Dabei ist eine FTU die Enzymaktivitat , welche 1 
Micromol Phosphat pro Minute bei 37 °C unter Assay-Bedingungen 
(0,25 M Natriumacetat, pH-Wert von 5,5; 51 nM Natriumphytat ) 
freisetzt. 

Die Erfindung wird nachfolgend anhand einer bevorzugten 
Ausfiihrungsform naher erlautert. In der dazugehorigen 
Zeichnungen ist schematisch eine Anlage zur Durchfiihrung des 
erfindungsgemaBen Verfahrens dargestellt . 

Die zur Trocknung der herzustellenden Enzym-Granulate erforder- 
liche Menge an erwarmtem Prozessgas 10 (in der Regel erhitzte 
Luft) wird einer Zuluftkammer 17, mit rechteckigem Querschnitt 
9 und begrenzenden Seitenwanden 5, zugefuhrt. In der Zuluft- 
kammer 17 verteilt sich das Prozessgas 10 und tritt uber 
Spaltoffnungen 1 in den Prozessraum 8 in Form von Gasstrahlen 2 
ein. Der vorzugsweise horizontal in den Spalt 1 eintretende 
Prozessgasstrom wird durch das Umlenkteil 3 vorzugsweise nach 
oben.in den Prozessraum 8 hinein umgelenkt und stromt als eine 
Art Freistrahl in den Apparat hinein. Des weiteren kann sich 
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der Apparatequerschnitt optional in der Expansionszone 14 ver- 
groBern, so dass sich die Gesohwindigkeit der Prozessgas- 
strdmung nach oben hin stetig verringert . Das Gas verlasst den 
Apparat als Abgas 11 oberhalb der Expansions zone 14 fiber das 
Abluftteil 19, in das optional ein Entstaubungssystem (z.B. 
Filterpatronen oder Textilf ilterelemente) integriert werden 



kann. 



im Prozessraum 8 befindet sich eine Menge an Partikeln, die 
durch den Prozessgasstrahl naoh oben hin mitgerissen werden. Im 
oberen Bereich des Prozessraumes 8 sowie in der dariiber 
befindlichen Expansions zone 14 nimmt die Gasgeschwindigkeit ab, 
so dass die aufwarts strdmenden Teilchen seitlich aus dem Gas- 
strahl 23 heraustreten und in den Prozessraum 8 zuriickfallen. 
Der Prozessraum 8 wird im unteren Bereich von geneigten Seiten- 
wanden 29 begrenzt. Bedingt durch diese Seitenneigung werden 
die Teilchen unter Wirkung der Schwerkraft iiber die RUcklauf- 
zone 24 in Richtung des Gaseintrittsspaltes 1 befordert, wo sie 
anschlieBend wieder vom Prozessgas in den Prozessraum 8 mitge- 
rissen werden. 

Durch diesen Mechanismus bildet sich eine sehr gleichformige 
Feststoffzirkulation 15 bestehend aus einer Aufwartsstromung 
und einem Rucklauf in Richtung des Prozessgaseintrittes . Da. 
durch liegt auch bei sehr geringen Mengen an Teilchen im Pro- 
zessraum 8 in der Kernzone oberhalb des Umlenkteiles 3 eine 
hohe Partikeldichte vor. in diesem Bereich werden ein oder meh- 
rere Spruhdusen 7 angeordnet, die gleichgerichtet zum Prozess- 
gasstrahl nach oben spriihen und zum Einbringen der flussigen 
Enzymformulierung dienen. 

Durch die hohe Partikelbeladung in der Kernzone ergeben sich in 
der Bedusungszone 22 sehr vorteilhafte Bedingungen fur den 
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Warme- und Stof fiibergang. Weiterhin wird erreicht, dass sich 
die Fliissigkeit weitestgehend an den Teilchen abscheidet und 
diese somit gleichmafiig an den Partikeloberf lachen benetzt 
werden. Das gleichmaBige Benetzen bei gleichzeitiger hoher 
Feststoffzirkulation zwischen Bedusungsbereich und Riicklaufzone 
24 bewirkt, , dass ein sehr gleichmaBiger Flussigkeitsf ilm ge - 
bildet wird. Durch den Trocknungsprozess verdampft die Flussig- 
keit und verlasst mit dem Abgas 11 den Apparat. Der in der For- 
mulierung enthaltene Feststoff verbleibt auf der Teilchen- 
oberflache. Dadurch wachsen die Granulate sehr gleichformig und 
homogen, was zu einer sehr engen KorngroBenverteilung f uhrt . 
Durch die in dem Prozessraum 8 ausgebildete kreisahnliche 
Feststoffstromung wird im Bereich der Spruhdusen 7 und 6 ein 
Spruhtrocknungsbereich und daran anschlieBend ein Granulations- 
bereich ausgebildet. 

Das Prozessgas kann einen Teil der Partikeln sowie Feingut und 
Staube als f eststof fbeladene Abluft 20 aus dem Prozessraum 8 
austragen. Zur Abscheidung dieser Teilchen kann das im 
Abluftteil 19 optional integrierte Filtersystem oder dem 
Apparat nachgeschaltete Entstaubungsanlagen verwendet werden. 
Im Falls einer integrierten Entstaubungsanlage 25 konnen 
beispielsweise Druckluf timpulse 18 genutzt werden, urn die 
zuruckgehaltenen Partikeln als abgetrennter Feststoff 21 in den 
Prozessraum 8 zuruckzufiihren. 

Im Vergleich zu Wirbelschicht apparat en mit integrierten Filter- 
anlagen wird die Staubriickfuhrung dadurch erleichtert, dass die 
aufwarts gerichtete Prozessgasstromung im wesentlichen ortlich 
begrenzt ist und somit die zuruckzufiihrenden Teilchen auBerhalb 
des Gasstrahles sicher absinken konnen. Durch die Sogwirkung in 
der Nahe des Gaseintrittsspaltes 1 wird dieser Mechanismus 
zusatzlich gefordert. Alternativ konnen von der Abluft 
abgeschiedene Teilchen oder anderweitig gewonnene enzymhaltige 
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Teilchen (siehe unten) in den Prozessraum 8 zuriickgefiihrt 
werden. Dazu konnen im unteren Bereich der geneigten 
Seitenwande 29 verschiedenartigste Zufiihrungen 26 angeordnet 
sein. Bedingt durch die hohe Geschwindigkeit des Prozess- 
gasstrahls in der Nahe des Gaseintrittsspaltes 1 werden die 
feinen Partikeln angesaugt und der Bediisungszone 22 zugefuhrt, 
wo diese mit Fliissigkeit benetzt werden und am Wachstumsprozess 
teilnehmen. 

Optional eingebaute Leitbleche 16 stiitzen den Gasstrahl, ver- 
starken den Sogeffekt und verbessern die Zufiihrung der Fest- 
stoffe in die Bediisungszone 22 hinein. Eventuell auftretende 
Agglomerationseffekte werden minimiert, da im Bediisungsbereich 
sehr hohe Stromungsgeschwindigkeiten und somit hohere Trenn- 
krafte als in Wirbelschichten auftreten. Dadurch werden Teil- 
chen separiert und wachsen zu sehr kugeligen Granulaten. 

Das Stromungsprofil des Prozessgases im Prozessraum 8 bewirkt 
weiterhin, dass von der optional integrierten Filteranlage in 
den Prozessraum zuruckgefuhrte Feinpartikel nicht in die Bedii- 
sungszone 22 zuruckfallen. Dadurch werden das Verkleben von 
Feinpartikeln und daraus folgende Agglomeratbildungsprozesse 
unterbunden . 

Zur kohtinuierlichen " Prozessfuhrung kann der Apparat mit 
optional unterschiedlichen Eintragsystemen 13 fur Feststoffe 
ausgerustet werden. Dadurch konnen beispielsweise Enzym-Par- 
tikel dem Prozess zugefuhrt werden, die z.B. durch Zerklei- 
nerung von beispielsweise (zu groBen) Granulaten gewonnen wer- 
den konnen oder/und aus zu kleinen Granulaten bestehen, oder 
aus einem oder mehreren Enzympartikeln oder enzymhaltigen 
Edukten in Form anderweitig gewonnener ausreichend feiner 
Staube und/oder Pulver bestehen. Derartige Enzympartikel oder 
enzymhaltige Edukte (enzymhaltige Zwischenprodukte) konnen 
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Produkte anderer Prozessstuf en und Verf ahren ( Z . B . 
Spruhtrocknung von Enzymlosungen) sein. Der Anteil dieser ein- 
getragenen enzymhaltigen Zwischenprodukte betragt insbesondere 
1 Gew.-% oder mehr, in einer moglichen bevorzugten 
Ausfuhrungsform der Erfindung 5 bis 20 Gew.-%. Dabei ist es 
auch moglich und kann vorteilhaft sein, dass die eingetragenen 
Enzympartikel durch eine separate Spruhtrocknung einer 
Enzymsuspension hergestellt werden. Dabei ist es auch moglich, 
in einer moglichen vorteilhaf ten Ausfuhrungsform der Erfindung 
bereits von Anfang an Enzympartikel zuzufiihren. Diese Teilchen 
dienen dann als Granulationskeime oder als Startfiillung zur 
Verkurzung der Inbetriebnahmezeit . Auflerdem konnen hier 
Additive in fester Form in den Prozess eingeschleust werden, 
die in die Enzym-Granulate eingebettet werden sollen. In einer 
weiteren moglichen bevorzugten Ausfuhrungsform konnen, 
vorzugsweise vor oder insbesondere gleichzeitig mit oder nach 
Schritt a., wie oben oder nachfolgend erwahnt, zu Beginn oder 
wahrend des Granulationsprozesses anstelle von Enzympartikeln 
andere feinkorriige bis kornige partikulare Materialien 
(bevorzugte PartikelgroBe kleiner als 0,5 mm, vorzugsweise 0,1 
bis 0,2 mm), vorzugsweise inerte (also in erster Linie 
enzymatisch nicht aktive) partikulare Materialien, 

beispielsweise zur Einstellung . der enzymatische Aktivitat der 
Enzym-Granulate, etwa durch Einfuhrung entsprechender inerter 
Kerne, wie inerter Salzkerne, als Keimmaterial zugefiihrt 
werden. Der Gewichts anteil der inerten Kerne kann dabei 
beispielsweise zwischen 0 und 95 Gew.-% am fertigen Enzym- 
Granulat betragen. 

Alternativ oder erganzend zu dieser Ausfuhrungsform konnen 
wahrend des Trocknungs- und Granulationsprozesses oder wahrend 
eines oder mehrerer Telle dieser Prozesse ein oder mehrere 
inerte Materialien, wie insbesondere Salze und/oder Binde- 
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mittel, nicht nur als Kern- oder Keimmaterial, sondern 2U r 
Verdiinnung des oder der Enzyme oder insbesondere der (ab- 
solute^ also aktive und inaktive Enzymkomponenten bein- 
haltenden) Enzymaktivitat in der Matrix der Enzym-Granulate 
(also verteilt innerhalb von Teilen oder der gesamten Matrix) 
zugefiihrt werden, was eine weitere besonders bevorzugte 
Ausfiihrungsform der Erfindung darstellt. Dabei konnen das oder 
die inerten Mater ialien zugefiihrt werden als Fes ts toff, 
beispielsweise durch Eintragungssysteme fur Feststoffe wie 13,' 
innerhalb der Enzymlosung (en) [= fliissigen Enzymf ormulie- 
rung(en)] (gelost und/ oder in Suspension), und/ oder insbe- 
sondere in einer oder mehreren (vorzugsweise wassrigen) von der 
Enzymlosung separaten Losungen, Suspensionen oder Schmelzen, 
insbesondere in die Gasstrahlen 2, iiber Zufuhrungen 26 und/oder 
in erster Linie iiber Diisen beispielsweise in der Bediisungszone 
22. im letzteren Fall kann die Losung oder Suspension oder 
ferner Schmelze des oder der inerten Materialien (z.B.. eines 
Salzes, wie eines anorganischen Salzes eines (beispielsweise 
Alkali-) Metallsalzes, wie Natriumsulf at oder Kochsalz, 
vorzugsweise in Gegenwart eines Bindemittels) iiber ein oder 
mehrere separate Diisen neben der oder den Diisen fur die 
Verdiisung der Enzymlosung insbesondere im Bereich der 
Gasstrahlen 2 verdiist werden, oder es konnen vorteilhaft 3- 
oder Mehrstoffdiisen verwendet werden. In diesem Falle werden 
die Fliissigkeiten getrennt in die jeweiligen Diisenanteile 
gegeben und in einer gunstigen Ausfiihrungsform der Erfindung 
mit ebenfalls zugefiihrtem (vorzugsweise Druck) Gas, wie 
Druckluft, zerstaubt. Die Diise besitzt mit Vorteil eine Anzahl 
konzentrischer Rohre, iiber welche die Fliissigkeiten und die 
Diisenluft zugefiihrt werden. Beispielsweise kann eine erste 
Flussigkeit iiber das Innenrohr, eine zweite Fliissigkeit iiber 
einen auBen anschliefienden koaxialen Ringspalt und das Gas zur 
•Verdiisung iiber einen weiteren noch weiter aufien gelegenen 
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koaxialen Ringspalt erfolgen (Dreistof fduse) , oder eine erste 
Fliissigkeit wird uber das Innenrohr, das Gas zur Verdusung uber 
einen auBen davon als erster folgenden ersten koaxialen 
Ringspalt, eine zweite Fliissigkeit uber einen auBerhalb des 
letzteren gelegenen weiteren koaxialen Ringspalt und weiteres 
Gas zur Verdusung uber einen dritten aufien gelegenen koaxialen 
Ringspalt verdiist (Vierstof fduse) . 

Diese Zufuhr von inertem Material (als Keim im Kern, als Zusatz 
in der Matrix der Granulate oder beides) ermoglicht, bei hoher 
relativer Aktivitat des verwendeten Enzymmaterials (geringe 
Inaktivierung) gewiinschte absolute Aktivitaten (Aktivitat je 
Gewichtsmenge Granulat) sehr prazise beliebig (d.h. zwischen 
geringfugig uber 0 bis 100 % der maximal moglichen absoluten 
Aktivitat) einzustellen, ohne dabei die ubrigen Parameter des 
Enzym-Granulates, wie die KorngroBe oder die Staubfreiheit , zu 
verandern. Sie kann im kontinuierlichen Betrieb oder im Batch- 
Betrieb chargenweise erfolgen. Der Anteil des Zusatzes an 
inertem Material kann 0 bis nahezu 100 %, beispielsweise von 
0,1 bis 95 Gew.-%, bezogen auf den Feststoff anteil des Enzym- 
Granulats, betragen. Die KorngroBe des inerten Materials kann, 
sofern es gelost eingesetzt wird, beliebig sein, bei Einsatz 
als Feststoffpulver oder als Suspension liegt die KorngroBe 
vorteilhaft bei 200 pm oder weriiger, insbesondere bei 100 m 
oder weniger. 

Die Erfindung betrifft damit auoh die Verwendung von inerten 
Materialien in den vor- und nachstehend beschriebenen Verfahren 
zur Einstellung einer bestimmten absoluten Enzymaktivitat der 
Enzym-Granulate (Enzymaktivitat pro (Gewichts-)Menge Enzym- 
Granulat) . 

Weiterhin kann der Apparat mit Austragsorganen 4 versehen 
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werden, urn Partikel aus dem Prozessraum 8 entnehmen zu konnen 
Das kann beispielsweise durch einen Uberlauf oder durch ein 
volumetrisches Austragsorgan (z.B. eine Zellenradschleuse) oder 
auch durch einen Schwerkraf tsicher (z.B. einen mit Sichtgas 
beaufschlagten Zick-Zack-Sichter oder einen Steigrohrsichter ) 
erfolgen. 

Optional konnen mechanische Aggregate 27 im Prozessraum 8, je- 
dooh vorzugsweise im Bereich der Riicklaufzone 24 an den geneig- 
ten Wanden angebracht werden, urn durch Zerkleinerung ausrei- 
chend Feinmaterial als Keime fur den Granulatbildungsprozess zu 
erzeugen. Weiterhin kann die Riicklaufzone 24 optional zur Posi- 
tionierung von Beheizungen oder anderen Warmeiibertragungsein- 
richtungen 28 genutzt werden. Beispielsweise kann die Apparate- 
wand doppelwandig ausgefiihrt sein, urn diese beispielsweise 
unter Nutzung von flussigen oder gasformigen Warmetragern zur 
Beheizung oder Kuhlung zu verwenden. Alternativ kdnnten auch 
Mikrowellenheizer genutzt werden, urn die Partikel in der 
Riicklaufzone 24 nachzutrocknen oder vorzuwarmen. 

im Prozessraum 8 oder in den dariiberliegenden Apparateteilen, 
z.B. der Expansionszone 14 und dem Abluftteil 19, konnen 
optional Spruhdusen 6 angeordnet werden, die vorzugsweise nach 
unten, aber auch teilweise nach oben spruhen. Hier kann eben- 
falls die fliissige Enzym-Formulierung eingedust werden, urn bei- 
spielsweise durch Spriihtrocknung im Apparat Granulationskeime 
zu erzeugen. Alternativ konnen iiber einige der Spriiheinrich- 
tungen 6 und 7 Additive oder andere Komponenten in flussiger 
Form eingespruht und somit in die Granulatstruktur homogen ein- 
gebettet werden. Wenn die Spruhdusen 7 die heiBgasbeauf schlagte 
Zuluftkammer 17 passieren, konnen optional die f liissigkeitsfuh- 
renden Telle mit Isolationen oder unterschiedlichen Kuhlsyste- 
men 12 versehen werden, urn Schadigungen an der flussigen 
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Formulierung zu unterbinden . 



Zur Verminderung der Wasserempf indlichkeit und/oder zur Kon- 
trolle der Wasserloslichkeit der erf indungsgemaB hergestellten 
Enzym-Granulate konnen diese in einem nachf olgenden separaten 
Prozess durch Coating mit einem Schutziiberzug versehen werden. 

Als weiterer Vorteil des erf indungsgemafien Prozesses ist der 
sehr einfache Aufbau zu nennen, der eine hohe Betriebssicher- 
heit und Storungsunempfindlichkeit mit sehr guter Reinigbarkeit 
verbindet. Somit werden verbesserte. Produktionsbedingungen 
insbesondere hinsichtlich der Hygieneanforderungen bei 
Produktwechsel bei biologischen Stoffen geschaffen. 

Beispiele : 

Die Erfindung wird anhand der nachf olgenden konkreten An- 
wendungsbeispiele veranschaulicht , ohne dadurch in irgend einer 
Weise eingeschrankt zu werden. 

Beispiel 1 : Herst ellung von Enzvm-Granulaten 

Es wurde eine Enzymformulierung, die zusatzlich zur Enzymlosung 
einen Stabilisator sowie Binderkomponenten enthielt und eine 
Endkonzentration an Feststoffen von etwa 22 Massenprozent 
hatte, in einen Apparat eingespruht, der durch den zuvor 
beschriebenen Aufbau gekennzeichnet ist. Der Prozessraum ist 
gekennzeichnet durch einen rechteckigen Querschnitt und hat 
oberhalb der geneigten Seitenwande eine Querschnittsf lache von 
0,1 5x0, 2=0, 03m* und eine Hohe von etwa 1m. Die Zufuhr des auf 
etwa 140°C erwarmten Prozessluf tstromes von etwa 180 kg/h 
erfolgte iiber 2 langs durch den Apparat verlaufende 
Gaszufuhrungsspalte. Die flussige Formulierung wurde iiber eine 
druckluftbeaufschlagte vertikal nach oben spriihende 
Zweistoffdiise in den Prozessluf tstrahl mit einem Massenstrom 
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von etwa 50g/min eingespriiht. Im Prozessraum befanden sich etwa 
500g an Enzym - Partikeln. Durch den Verdampfungsprozess kiihlte 
sich die Prozessluft ab und verliefi mit etwa 45°C den Apparat. 
Die Entstaubung der Abluft erfolgte durch einen dem Apparat 
nachgeschalteten Zyklon, und der abgeschiedene Feststoff wurde 
gravimetrisch in den Prozessraum in Spaltnahe als Keimmaterial 
zugefiihrt. Die Entnahme von Granulaten aus dem Prozessraum 
erfolgte stirnseitig unter Verwendung eines Siebes. Die im 
Sichter abgetrennten Feinanteile wurden pneumatisch in den 
Prozessraum zuriickgeblasen. Das entnommene Granulat hat eine 
unverfestigte Schuttdichte von 800 g/1 und folgende KorngroBen- 
verteilung (Siebanalyse) : 

> 400um: 0,8 Mass.-% 

315. ..400 urn: 6,8 Mass.-% 

250. ..315 um: 15,3 Mass.-% 

160.. .250 um: 42,3 Mass.-% 

100.. .160 vim: 24,9 Mass. -% 

0. . .100 um: 9,9 M ass.-% 

Beispiel 2: Enzym-Gr anulate mit Phytase aus Aspergillus niger : 
Kommerziell erhaltliche Phytase (Natuphos 5000L, BASF, Ludwigs- 
hafen, Deutschland) wird diafiltriert mit demineralisiertem 
Wasser und einem Ultraf ilter mit einer Porengr6J3e, die das 
Enzym nicht passieren lasst, um Konservierungsmittel und Salze 
zu entfernen. Das Enzym wird anschliefiend ultraf iltriert , 
ein hochkonzentriertes fliissiges Enzympraparat zu erhalten. 



um 



Zu 25 Gew.-% dieses fliissigen Enzympraparates mit einer 
Phytase-Aktivitat von 24 000 FTU/g und einem Trockengehalt von 
25 Gew.-% wird Polyvinylalkohol als Bindemittel hinzugef ugt . 
Die ubrigen 75 Gew.-% der Losung werden spriihgetrocknet bei 
einer Luf teintrittstemperatur von 180 °C und einer 
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Ablufttemperatur von 70 °C in dem in Beispiel 1 genannten 
Apparat . 

Das spruhgetrocknete Enzympulver wird in einem staubdicht 
5 angedockten Behalter aufgefangen. Es resultiert ein Enzympulver 
mit einer Phytase-Aktivitat von 90 000 FTU/g und 95 % Trocken- 
substanz. Der Behalter mit dem spruhgetrockneten Enzympulver 
wird mit einer staubdichten Kupplung an das Eintragsystem 13 
angedockt. Das fliissige Enzympraparat wird mit einer 
10 Dosierpumpe durch eine Spriihduse in den Prozessraum 8 gespruht. 

Fliissiges Enzympraparat und Enzympulver werden in einem Massen- 
verhaltnis von 4 : 1 zugefuhrt. Die Eintrittstemperatur liegt 
bei 120 °C, die Ablufttemperatur bei 60 °C. Es entsteht ein 

15 Phytase-Granulat mit den in Tabelle 1 gezeigten Eigenschaf ten. 
Der Gehalt an aktiver und an inaktiver Phytase wird bestimmt 
unter Verwendung der in EP 0 420 356 beschriebenen 
Vorgehensweise zur Charakterisierung von Aspergillus ficuum- 
Phytase - die Referenz wird hier diesbezuglich durch Bezugnahme 

20 aufgenommen. 



Tabelle 1: Eigenschaf ten der Phytase-Granulate nach Beispiel 2 



Eigenschaf t 


Zahlenwert 


Rundhei t s f ak t o r 


1,4 


Restfeuchtigkeit 


5 % 


Aktivitatsausbeute 


97 % 


Gehalt an aktivem 
Enzym/Gesamtenzymgehalt 


95 % 


Aktivitat 


83 000 FTU/g 


mittlere KorngroBe D50 


640 pm 


KorngroBenverhaltnis d 10 /d 90 


0,7 
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Schiittdichte 



590 g/1 



Beispiel 3; Verwendu ng von SalzVBjnderjosung en 



Es wird eine Pilotanlage mit 4 Zuluf tkammern und 4 Diisen 
5 verwendet. Als Enzym wird eine Protease eingesetzt. An- 
organische Alkalimetallsalze und iibliche Bindermittel finden 
fur die Sal z /Binder komponenten Verwendung. Der Anteil der 
Komponenten wird in Gew.-% („%") angegeben. 

10 a) Peine Enzymlosung und Salz-Binderlosung werden jeweils 
unterschiedlichen Diisen zugefiihrt, die verdiinnte Wassermenge 
pro Duse moglichst gleich eingestellt: 







Enzymlsg. (kalt) 


Salz -Binder- Susp. 
(65°C) 


Karnmern ~~ 




3 


1 


Konzentration 


% 


18 


50 


Spruhmenge 


kg/h 


22 


12 


Wasser pro Duse 


kg/h 


6,0 


6 


Anteil im Produkt 


% 


^ 39,8 


60,2 


















Zuluf t temper atur 


°C 


1 25 




Abluf t t emper atur 


°C * . j 55 





15 



b) Enzymlosung und Salz-Binderlosung werden gemischt iiber alle 
Diisen zugefiihrt: 







Enzymanteil 1 


Salz+Binderanteil 


Karnmern 






4 


Anteil in Lsg. 


% 


1 0 


24 


Spruhmenge 


kg/h 






Wasser pro Duse 


kg/h 


4,95 
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Anteii. im 
Produkt 


% 


29,4 


70,6 


















Zulufttemperatur 


°C 


' 115 




Abluf ttemperatur 


°C 


50 





c) EnzymlSsung und Salz-Binderl 
Dreistoffdusen zugefuhrt: 



osung werden getrennt ttber 









Sal z -Binder- Susp . 






Enzymlsg. (kalt) 


(65°C) 


Kammern — _ 




i 


l 


Konzentration 


% 


15 


50 


Spriihmenge 


kg/h 


15 


20 


Wasser pro Diise 


kg/h 


5, 


7 


Anteii im Produkt 


% 


18,4 


81 ,6 










Zulufttemperatur 


°C 


120 




Abluf ttemperatur 


°C 


55. 





d) Die Enzym-Binder-Losung w ird verspruht und Salzpulver wird 
in fester Form zugefuhrt 







Enzym-Binder- 
Lsg. (kalt) 


Salzpulver <30um 


Kammern 






4 


Konzentration 


% 


1 5 


100 


Spriihmenge 


kg/h 


20 


25 


Wasser pro Diise 


kg/h 


4 


,3 


Anteii im 
Produkt 


% 


10,7 


89,3 
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Zusammenfassend lasst sich folgendes feststellen: 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Enzym- 
Granulaten. Aufgabe der Erfindung i 3 t es, ein Verfahren zur 
Herstellung von Enzym-Granulaten 2U schaffen, bei dem die 
Enzym-Granulate kontinuierlich oder chargenweise unter 
weitester Vermeidung von Temperaturungleichverteilungen im 
Herstellungsprozess und bei Erhohung der Ausbeute an Aktivitat 
von Enzymen hergestellt werden konnen. Gleichzeitig soli die 
Kontrollierbarkeit der Granulation bei der Herstellung 
verbessert werden. Mit dem Verfahren erhaltliche Enzym- 
Granulate und deren Verwendung werden of f engelegt . 

ErfindungsgemaS erfolgt die Herstellung von Enzym-Granulaten 
durch eine Verkmipfung zwischen den thermischen Bedingungen in 
der Spruhzone und den Temperaturbedingungen im iibrigen Bereich 
des Apparates. Im erf indungsgemaBen Prozess wird dies dadurch 
arreicht, dass die Zufuhrung des erhitzten Prozessgases zur 
Trooknung ausschlie01ioh im Bedusungsbereich erfolgt. Die 
sichere Zufuhrung von Teilchen in den Bedusungsbereich hinein 
erfolgt durch die spezielle geometrische Gestaltung des 
Apparates unter Nutzung der Schwerkraft. 
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Anspruche 

Verfahren *ur Herstellung von Enzym-Granulaten, dadurch 
gekennz e ichnet , das s 

ein Oder mehrere flussige Enzymformulierungen uber Spruh- 
einrichtungen hauptsachlich in einen f eststof fbeladenen 
Gasstrahl eingediist werden, 

die mit Flussigkeit benetzten Materialteilchen im er- 
warmten Gasstrahl einem Trocknungs- und Granulations- 
prozess unterzogen werden, 

die Teilchen nach einer Verweilzeit vom Gasstrahl getrennt 
und in den Prozessraum zuruckgefuhrt werden, 
die Teilchen dem Gaseintrittsbereich zugefuhrt werden, 
e. Feinpartikel, Staube und vom Prozessgas mitgerissene 
Teilchen abgeschieden werden und dem Prozess als Keim- 
material fur den Granulatbildungsprozess wieder zugefuhrt 
werden, 

durch Materialzufiihrung in den Gasstrahl eine in axialer 
Richtung des Reaktionsraumes liegende kreisahnliche 
Feststof f stromung erzeugt wird. 



d 



f . 



2. Verfahren zur Herstellung von Enzym-Granulaten insbesondere 
nach Anspruch 1, dadurch gekennz e ichnet , dass 

a. ein oder mehrere flussige Enzymformulierungen uber 
Spruheinrichtungen in einen feststof fbeladenen Gasstrahl 
eingediist werden, 

b. die mit Flussigkeit benetzten Materialteilchen im er- 
warmten Gasstrahl einem Trocknungs- und Granulations- 
prozess unterzogen werden, 

c. die Teilchen nach einer Verweilzeit vom Gasstrahl getrennt 
und in den Prozessraum zuruckgefuhrt werden, 

d. die Teilchen durch Schwerkraft uber geneigte Flachen dem 
Gaseintrittsbereich zugefuhrt werden, 
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e. Feinpartikel, staube and vom Prozessgas mitgerissene 
Teilchen abgeschieden werden und dem Prozess als 
Keimmaterial fur den Granulatbildungsprozess wieder 
zugefiihrt werden, 

f. durch Mater ialzufiihrung in den Uber die vorzugsweise 
rotationssymmetrischen oder langgestreckten Spaltof fnungen 
zugefuhrten Gasstrahl (en) eine in axialer Richtung des 
Reaktionsraumes liegende kreisahnliche Feststof f stromung 
erzeugt wird. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, insbesondere 
nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , dass die Enzym- 
Granulate uber unterschiedliche Sichtvorrichtungen aus dem 
Prozessraum entnommen werden. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, insbesondere 
nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Enzym-Granulate uber unterschiedliche volumetrische Aus- 
tragsorgane aus dem Prozessraum entnommen werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 4, 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass zu grofie oder zu kleine aus dem 
Prozess entnommene Enzym-Granulate vom Gutprodukt abge- 
trennt werden. 



Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 5 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass zu kleine aus dem Prozess entnommene 
Enzym-Granulate in den Prozessraum als Keimmaterial 
zuriickgefuhrt werden. 



Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 6, 
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8. 



10. 



insbesondere nach einem der Anspriiche 2 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, dass zu grofie aus dem Prozess entnommene 
Enzym-Granulate durch ein beliebiges Zerkleinerungs- 
aggregat zerkleinert und in den Prozessraum als Keim- 
material zuriickgefiihrt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 7, 
insbesondere nach einem der Anspriiche 2 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, dass die in den Prozessraum zuriickge- 
fiihrt en Enzym-Granulate thermisch nachbehandelt werden. 

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
die in den Prozessraum zuriickgefiihrten Enzym-Granulate ge- 
trocknet oder vorgewarmt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 9, 
insbesondere nach einem der Anspriiche 2 bis 9, dadurch 
gekennzeichnet, dass die in den Prozessraum zuruckgefuhr- 
ten Enzym-Granulate zerkleinert werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 10, 
insbesondere nach einem oder mehreren der Anspriiche 2 bis 
10, dadurch gekennzeichnet, dass Enzym-Granulate aus 
unterschiedlichen Zusatzen und mit unterschiedlichen 
Mischungsverhaltnissen hergestellt werden. 

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Materialteilchen nach 
einer vorherigen Spriihtrocknung einem Granulationsprozess 
unterzogen werden. 

13. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, dass dem Granulationsprozess 1 



1 1 



12. 
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14 



15. 



16 



17 



Gew.-% oder mehr, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-% 
pulver f ormiges Fert iggr anulatprodukt , erhal tlich nach 
einem der vorstehenden Anspriiche 1 bis 12, und/oder 
anderweitig gewonnene Enzympartikel und/oder ein oder 
mehrere enzymhaltige Zwischenprodukte ausgewahlt 
enzymhaltige Pulvern und Stauben zugefvihrt werden. 



aus 



Verf ahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, dass die erhaltlichen Enzym- 
Granulate in einem nachf olgenden Schritt durch Coating mit 
einem wasserschiitzenden Schutzfilm uberzogen werden. 

Verf ahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, dass der Mittelwert der 
Verweilzeit der Enzyme im geheizten Prozessraum weniger 
als 1,5 Stunden, vorzugsweise weniger als 0,5 Stunden 
betragt . 

Verf ahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, insbesondere 
nach einem der Anspruche 3 bis 15, dadurch gekennzeichnet, 
dass, vorzugsweise vor oder insbesondere gleichzeitig mit 
oder nach Schritt a., wie in einem der Anspruche 1 oder 2 
erwahnt, oder wahrend des Granulationsprozesses, als 
Keimmaterial feinkornige bis kornige partikulare 
Materialien, vorzugsweise inerte partikulare Materialien, 
fur den Trocknungs- und GranulationsprozeB zugefiihrt 
werden . 

Enzym-Granulat, erhaltlich nach einem der Anspruche 1 bis 
15 Oder 16, mit einem Rundheitsf aktor von 1 bis 1,6, einer 
mittleren Korngrofie D50 von 60 (insbesondere 100) bis 2000 
urn, dadurch gekennzeichnet, dass (i) , wenn der Anteil des 
aktiven Enzyms im Verhaltnis zur Summe aus aktivem und 
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inaktivem Enzymgehalt bei mehr als 85 % i ie gt, die 
mittlere KorngroBe D50 im Bereich von 650 bis 2000 urn 
liegt, (ii) wenn der wie oben definierte Anteil des 
aktiven Enzyms groBer als 88 % ist/ die mittlere KorngroBe 
D50 im Bereich von einschlieSlich 470 bis weniger als 650 
urn liegt, (iii) wenn der wie oben definierte Anteil des 
aktiven Enzyms bei mehr als 91 % liegt, die mittlere 
KorngroBe D50 bei einschlieBlich 230 bis weniger als 470 
W liegt, und (iv) wenn der wie oben definierte Anteil des 
aktiven Enzyms bei mehr als 95 % liegt, die mittlere 
KorngroBe D50 bei 60 bis weniger als 230 um liegt und die 
Restfeuchtigkeit unter 5 Gew. -% liegt. 

18. Enzym-Granulat naoh Anspruch 17, insbesondere, soweit 
dieser auf einen der Anspruche 1 bis 1 5 zuriickbezogen ist 
Oder auf Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Gewichtsverhaltnis von inaktivem Material einschlieBlich 
inaktivem Enzym zu aktivem Enzym weniger als 7 : 1 , 
bezogen auf das Trockengewicht , betragt. 

19. Enzym-Granulat, erhaltlich nach einem der Anspruche 1 bis 
15 oder 16, insbesondere Enzym-Granulat nach Anspruch 18, 
mit einer mittleren PartikelgrSBe von 60 bis 800 urn' 
dadurch gekennzeichnet, dass der Staubgehalt nach dem 
Heubachtest unterhalb von 800, insbesondere unterhalb von 
500 ppm liegt. 



20. 



Enzym-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 19, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Druckfestigkeit der Enzym- 
Granulate gleich oder mehr als 10 MPa, vorzugsweise 20 bis 
50 MPa betragt. 



21. Enzym-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 20, dadurch 
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22. 



gekennzeichnet, dass die KorngroBenverteilung der Enzym- 
Granulate, gekennzeichnet durch das Verbal tnis von d 10 /d 90/ 
gleich oder groBer als 0,4 ist. 

Enzym-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 21, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Schuttdichte des Enzym-Granulats 
gleich oder groBer als 500 g/1, vorzugsweise 550 bis 850 
g/1, ist. 

23. Enzym-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 22 
beinhaltend als Enzym Phytase, dadurch gekennzeichnet,' 
dass die Phytaseaktivitat des Enzym-Granulats gleich oder 
groBer als 15 000 FTU/mg ist. 

24. Verwendung eines Enzym-Granulates nach einem der Anspruche 
17 bis 21, insbesondere soweit diese auf einen der 
Anspruche 1 bis 1 5 oder Anspruch 16 zuruckbezogen sind, 
als Zusatz oder alleinige Wirkkomponente bei der 
Herstellung von Formulierungen fur Ernahrungs-, 
Rexnigungs- oder pharmazeutische Zwecke. 

25. Verwendung nach Anspruch 24 zur Herstellung von Putter. 

26. Verwendung nach Anspruch 24 zur Herstellung eines 
Nahrungsmittels . 



27. Verwendung nach Anspruch 24 zur Herstellung eines Wasch- 
oder Spulmittels. 

28. Verwendung nach Anspruch 24 eines Enzym-Granulates nach 
emem der Anspruche 22 oder 23, insbesondere soweit diese 
auf einen der Anspruche 1 bis 1 5 oder Anspruch 16 
zuruckbezogen sind, als Zusatz oder alleinige 
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Wirkkomponente bei der Herstellung von Formulierungen fur 
Ernahrungs-, Reinigungs- oder pharmazeutische Zwecke. 

29. Verwendung nach Anspruch 28 zur Herstellung von Futter 
eines Nahrungsmittels oder eines Wasch- oder Spiilmittels . ' 



30 



31 . 



Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, insbesondere 
nach einem der Anspriiche 3 bis 1 5 oder 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass wahrend des Trocknungs- und 
Granulationsprozesses, oder wahrend Teilen dieser 
Prozesse, ein oder mehrere inerte Materialien als Kern- 
oder Keimmaterial und/oder als Zusatz in der Enzym- 
Granulat-Matrix oder von Teilen davon zur Verdiinnung des 
oder der Enzyme zugefuhrt werden. 

Verfahren nach Anspuch 30, dadurch gekennzeichnet, dass 
das oder die inerten Materialien als Feststoff, innerhalb 
der Enzymlosung und/oder in einer oder mehreren von der 
Enzymlosung separaten Losungen, Suspensionen oder 
Schmelzen zugefuhrt werden. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 30 oder 31, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine oder mehrere Losungen und/oder 
Suspensionen des oder der inerten Materialien iiber ein 
oder mehrere separate Diisen neben der oder den Diisen fur 
die Verdiisung der fliissigen Enzymf ormulierung wahrend des 
Trocknungs- und Granulationsprozesses, oder wahrend Teilen 
davon, verdust werden. 

33. Verfahren nach einem der Anspriiche 30 -bis 32, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine oder mehrere Mehrstof f diisen und 
ein Gas zur Zerstaubung einer oder mehrerer Losungen oder 
Suspensionen eines oder mehrerer inerter Materialien 



32. 
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verwendet werden. 



34. Enzym-Granulat mit den Eigenschaf ten gemaB einem der 
Anspruche 17 bis 24, erhaltlich nach dem Verfahren gemaB 
einem der Anspruche 30 bis 33. 

35. Verwendung eines Enzym-Granulats nach Anspruch 34 zur 
Herstellung von Fatter, zur Herstellung eines 
Nahrungsmittels oder zur Herstellung eines Wasch- oder 
Spiilmittels . 
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